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ABSTRACT: 

NEW MATERIALThe compound of formula I {R2 is H, CH3 t C2H5, phenyl, etc.; R4 is H 
or CH3; R is R4 or C2H5; Rl is H, CH3, C2H5, beta, beta'-oxydiethylene. benzyl, allyl, 
phenylamino, beta-[imidazolyl-(4)]-ethyl, carboxymethyl, alpha-carboxy-beta- 
methyl-propyl, etc.} and formula II to formula IV (R2 is H, CH3 or phenyl; R4 is same 
as R4 defined in formula I). EXAMPLE:4-Methyl-thiocarbamoyl-imida2ole. USE:lt 
is expected to have bioactivity in itself and is also useful as a precursor of a 
compound expected to have other bioactivity. It is promising to be useful in the field 
of agricultural chemicals or pharmaceuticals. PREPARATION The compounds of 
formula I to formula IV can be produced by reacting a compound of formula V (M is H t 
Na, K, Ca, etc.) with an amine selected from a compound of formula VI, 
1,6-hexamethylenediamine, 1,2- propylenediamine and piperazine. 
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f- ^ y):1.26.s,26H (tfH/f-^^ 
) :0.88. t,3H(jfe«> AO 
Mass:«/e 379(M^ ).368.346( «• - SB) . 335. 318, 
306,278.256.236, 194. 185, 168. 140, 111 ( 
H* - 7 5 y«S),99-93. 85-79.73, 
71,69,57,55,43.41 
4-(r.S'-^y^>»uy) - » * j& H*y* * -f 
- 4 $ ^ - ;u 

y m.p. 153 -154. 5 *C ( * ) . 

TLC(5^ V 7t r/, Ixf6fe):Rf 0.48 -0.56 
KBr 

v : 3100(23). 3080(23). 2940(16). 2850(16). 

1550(33) .1490(30) , 1471 (14) . 1441 (15) . 
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1420(16). 1320(17). 1305(25), 1240(13) , 
1218(19) .1112(25). 1017(12), 1003 (30), 
950(30). 840(29) 
KMR(CD,0D): £7.67. a. iH (214) :7 . 42, a . IH (5ft 
);4.28.br.,2U 1 3. 95, br. , 211 ( at , 
a ' * * V y) :1. 76 tl. 66.br. ,6H( 

IH ^ & y) 

ttass:»/e 195(H* ), 14.9, UK IP' - 7 ^ XiSS), 
84(7 5 ^«»).69 

/ - ^ 



■ .p. 183 -184 'C 
| I (> 9 J . 

Nk *H nhh(^^ .*ttttft&ISJI. 



» v N 



tfy ± b y c nl«s 4te7i8. 

TLC ( i/ U * , 7*^, l.&ft) :Rf 0.80 -0,85 
KBr 

v : 3305(23). 2930(21), 2850(26). 1645(62), 
°" 1553 (23) .1500(24) . 1435(43) , 1385(26) i 



5JBB¥ 3-135962 (9) 

1150(45) , 1095 (45) . 1080(40) . 1013(20) . 
967(51). 879(32), 827(49). 804(51), 
790(60). 715(54). 665(52) 
HHR(CDC1 3 ): 6 9 . 82 , br . 3 .1 H ( -f $ ■/ - /U 0NH 
);8.84,br.s, 1H ( 7 $ X <DHH) :7. 84. s 
,1H(2 ffi):7.57.s.lH (5*4) ; 4. 52, 1 
Hlflf- / * y);2.15.B,2H £i.8i.». 
il.76,«,4H fcl.67~1.18.«.4B(jfe* 
y 0 o *> ;i/) 
Mass:«/e 209 (IP ),176( IP - «S> . 128. 1 27 {* * 
A^/U^M — ;u> . U K « • - 

7 $ V«IS),98 (7 $ y«S).94.B4.81 
.69.67,55,41,28.26 
4 - (2* . 2" - * * 9 x * u y ) - * it -h )V *< * 
4 fr- 4 $ ¥ •/ - iv 

S H.-P.196 -198.3 t 



(x * y -/u) . 
* 9 J *9 / -^Jk. 



1357 (40). 1346 (40). 1320(44). 1215(34). 



TLCO'J *, 7 -fe h y , I«£fe) :Rf 0.45 -0.60 
KBr 

* ( : 3100(28) .2970(32) .2920(29). 2860(26), 
01 2650 (33) .2590(35) . 1555(40) , 1500(40) . 
1472 (20) . 1445(24) . 1430 (29) , 1410 (29) , 
1322 (21). 1310(28) .1240(22). 1110(20). 
1030(13). 960(27), 860(35). 850(37) 
HHR(C0C1 3 ); *7.65.s,2H (2t 5tt) ; 4 . 35, a , 4H ( 
]•- > * U y) ;3.84.s,4B(2'- > * 

u y) 

ttaas:«/e 197(11* ).164( I!* -SH). 152, 127 (** 

-7 5 xa«).94,86(7 $ 
N . N ' — b" X — (>fS^'/'J^-A-^^^7P^^ 

i — t\/-n/t=i 

V" w V" 

.. P .>25o t (*) • *ttts«atss. 



TlC(->';*. 7-fehX, I a ftfi):Rf 0.70-0.80 
KBr 

v : 3110(31), 2980(32) .2890(28). 2800(27), 
or' 

2580(33) , 1520 (36) .1495(35) . 1470(13) , 
1432(12), 1356(41) . 1320(19) , 1295(39) , 
1270(26) . 1206(10) . 1 151 (25) . 1 104 (32) . 
1050 (47), 1040 (45). 1012 (15). 964(32). 
913(27). 845(37). 795(41). 700(50) 
NHR (DHSO-d*) : $12.54,3.211 ( 4 ' $ # •/ - © Nil 
);7.74.a.4H (-f * ^ Jl/« 7 n 
b y) :4.55,s£4.40.s£4.24,a,8ll 
( V ym?a b y) 

4 - *<y it )V- +it i> !U,<* 4 JU- 4 \ V *f — )V 



• .P.136 -139 X 

(x 9 J . 

* 9 J - fo^ 3-9 J - 



TLCOtj*. 7t I.5Sft):Rf 0.72-0.82 

KBr 

v : 3320(32). 3280(22). 3120(25). 3055(28). 
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291 0 (33) . 2B30 (35) . 2560 (45) . 1 600 (59) , 
1560(15) , 1505(24) . 1450(38) .1420 (36) , 
1380 (27). 1330 (31), 1285(39), 1215(42) . 
1200(50) , 1090(41) , 1050(34) . 995(26) , 
940 (34). 880(35), 728(37). 687 (32) 
NMR(CD a 0D): *7.82.s.lH (2<2) : 7 . 66 . s . 1 H <5{2 
);7.4-7.2.«.5H (7 x ;5.0fl 
,s. 2B(> V V ) 
Mass:./e 217 (H* ).183( IT -SID . 141 (> *■ - 

i> yuA * 4 ;u- -f $ ^ — ;t>>. 112. 
91.69 

4 - ( 4 $ y »/ *j ;t/ - 4' - x * ;i/ ) - a- * ;u /n' 
* 4 ;i/ - 4 $ ^ ■/ - )V 



M v Nil 

V 



C 

\ 



NHCHtCH 



N v Nil 

V 



-.P. 204 -207 'C <*> BSSttM&tta. 

* & > * y - )v c pj ft x & / * juxA'sii* *> v 



ftlRW 3-135962 (10) 

TLCCf'JA, 7t FA 1 1 jfc 6) : Rf 0. 05 -0. 13 
KBr 

v : 3310(23). 3120(30). 3095(27). 2980(33). 

2940(30) . 2640(31) . 2580(30) . 1560(11) . 
1515(18). 1445(28), 1430(27), 1375(31), 
1332(31), 1275(32) . 1225 (37) , 1 160 (37) . 
1095(35). 1070(30). 1000(20), 970(32), 
890(36), 770(45). 720(44) 
NMR(DM$0-<U) : 6 12.55.5,111 (A $ ^ •/ - ©Nil 
):9.92»s, 1H(* t 7 $ K4)NH);7.75 
, s . 211 ( 4 \ # •/ - /l/ r a h y ) ; 7 . 53 
,s.iH(t X$ \v<b 2{£); 6.88,s, 
111 (U^yfi) 5tt) ;3.90.«.2ll( 
ar - / + U y) ; 2.87. t (6.8Hz) . 2H( 

^ >%• * 4 ;i/ CO Nil $ $ * <b t S . 
«ass:«/e 221 <«* ),187( fT -H X S) . 128. Ill . 107. 

95.94.67M 5 ^'/-/H8I8) 
4 - a M/ # * > > ^ >u - ^ a n, ^ ^ )\, - 4 $ 



r=r\ 

N^^NH NIICH,C00H • HCl 
-.P. 219-224 t (>*y-/U> . 

7 -fe h y cjf ?§. 

TLC(>»)^ ( IrSfe) : 

Rf 0.62 -0.80 

KBr 

v : 3420(30). 3130(15), 3060(23), 3010(19), 
2940(20) .2830(19). 2620 (34) /1720(H), 
1615(45), 1590(47). 1540(15), 14 60(32). 
1410(38) , 1370(43) . 1330(31) , 1310(35) . 
1260(39). 1220(23), 1 158(42), 1120(25), 
970(38), 898(41), 840(34). 705(40) 
NrtR(DHSO-<W): d 12.62. s. Ill ( 4 X ? / - )U CD Nil 
) ;9.89,s. 1H(?- ;* 7 5 K0NII);7.79 
, a , 211 ( 4 3 ? V - ;u 7 b h y ) ; 4 . 38 
.d(5.7Hz),2ll (> * u y) 
Mass:a/e 185 (H * )»167( M* ~18).l40(fT -C00H) 
.UK M* *>y«S).68 M 



(r,2'-i »l/X) -b"X- ( 4 - * 
4 /u ) - $ ^ ■/ — ;u 

S S 
/ % 

f=T\ /T=\ 

N Nil NH(CHt)t-NII H. NJI 

■.p.> 250t i/f>;-)u) , *l4*t&tsa. 

Tldis 'J ^ . 7 * r y, I.I6&) :Rf 0.59 -0.68 
KBr 

v : 3330(28). 3120(24). 3100(25). 1555(22). 
cm " ' 

1508(22) , 1463(52) . 1416(43) , 1390(30) . 
1320(42), 1219(54). 1125(48) ,1088(34). 
1008(35), 915(65). 882(46), 777(57). 
713 (67), 670(73) 
M«R(DMS0-d») : 6 7. 77. s . 2H ; 7 . 76. s . 2H ; 3. 98 , s . 
4H 

Hassr./e 280(H* ). 213. 169. 153. 136, 120. 11 K 

It* - 7 5 y«3). 107.94.83.81.69.67 
.57,55.43 
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M.N' - X — ( -f S t>' / <) - 4 - » * i) to « - 



if 

f=r\ 



/ 



N Nil NII(CII«).NH N. Mil 

V V 

■ .p. 178 -179 'C (> * / — iu> . 

TLC(f 7 * . 7t ^, Itftfi) :Vf 0.70 -0.85 
KBr 

: 3480(45). 3320(37). 3140(43). 3095(43). 



c> 



- 1 



2920(44) . 2860(48) , 1630 (56) . 1560(33) , 
1505(43) . 1487(45) .1466(49) .1390(40) , 
1365(46) . 1325(47) , 1210 (55) . 1095(47) . 
990(49). 886(53). 763(59), 720(61) 
NHR(CD.OD): 07.76.3,211 <2lfl[ ) ; 7. 68 . a . 211 (5(1 
) ;3.78. L(7Hz),4H {« - / * U ¥)t 
1.77, ■.411(9 - / f- Is y)sl.49.a.4 
u( r - > * \s v) 
Hass:«/e 211 (IT ) , 210. 209. 176. 128. 127 ( * * * 



ffffll? 3-135962 (11) 

7 $ y#g). 98,94,84,81.69.67,55.44. 

41,39.28.26 
4 - (7x^;i/7 $ y ) - 3- ;r a ;p /< * 4 ;u - 4 
$ ^ ■/ - ;u 



■ .p. 199-200 t (7 



j | — 



TLC(«> y A , 7* h V , :Rf 0.75 -0.85 

KBr 

i/ ( : 3430(15). 3175(12). 3115(25). 1695(57). 

1650 (60) , 1596 (26) . 1550 (25) . 1520 (47) . 
1489(19) . 1475(23) . 1430(35) . 1396(23) . 
1360 (39) , 1320(34) , 1300(40) , 1240(42) . 
1208 (44), 1145 (32). 1078 (26), 10 10 (35). 

902(34), 843(44), 748(22). 707(34). 

682(30) 

NHR(CD,0D): $ 7. 94. a. 1H (211) ;7. 73. s. 1U (5il 
) ;7.21. t(8Hi).2H£6.99,d(8Hz) , 2H 



£6.85. t(BH*),lU( 7 * ~/u) 
Hasa:«/e 218(11* ) , 184, 125 . 11 1 ( M * - 7 $ ¥& 

S) ,109,94.93(7 ~ V ¥), 91,77.69-65 

,57.55,45 -39 
4 (5) - » :* a ^ /V * 4 ;u - 5 f4) - t * >U A \ *' *f 



Clt 



c 

\ 



«. P. 174-176 t (*) . 



H NH KB* > * £/ KCg 

ffik *s > * / -^Jtr/7 

TLC(C/ V 7-fe r X, I B ftft):Rf 0.55 -0.70 
KBr 

p : 3310 ( 6),3110( 8) . 2920 (20) . 2810 (25) , 
or 1 

1650(13) . 1580(22) , 1515(13) . 1440(23) . 
1410(17).. 1385(14) . 1367 (17) , 1325(24) , 
1250(30) , 1 150(40) , 1105(29) , 950(25) . 
870(14), 805(27). 730(31). 670(25) 
N«R(0WS0-d*): 12.40,-s, lH (4 5 V ;U6>NH 
);9.05.s,lH £8.88.s,l«(f*;h7 $ 
KCDNH);7.58.s.lH (2tt) ;2.63.s, 



3H(> * JU) 

Maas:«/e 141 (IT ),124( IT -NB 3 ).109( W* -$), 

81(> $ ^'/-^8D 

4 (5) - > » - » * a ;uyv *E 4 - 5 (4) - > f - ^ 



4 \ # ■/ - JU 



CH; 



C 

\ 



«.P. 159-163 t (A) 



NH NH-C8 3 y^-^R^rt ^ 
Cgjg, ^ d n 

* ;p i» C ol S • 

TLCC5/ >J * , 7 * h y , IiSife) :»f 0.70 -0.83 
KBr 

v : 3230 ( 6) ,3090 ( 6).3000( 9). 2850(13), 



ci 



- 1 



1715(34). 1652(35). 1585( 5),1530( 8), 
1500 ( 8). 1430(10). 1415 ( 8), 1385(16), 
1335 ( 9) .1235(17) , 1 165(22) , 1145(20) . 
1040 ( 8) . 960(12), 920 ( 7). 857(25). 
825(24). 750(28). 705(21) 
NMR(CDjOO) : ff7.48,s,lH (2<i) ; 3. 20 , s, 3H(7 ^ 
y CO NH) ; 2. 65, s, 3H ( W 5^-/->U© 
> * /U) 

naas:a/e 155(»* ),125( H* - > ^^7 $ X 0 J8 
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S), 122C M * -SH).B1(7 5 y£S3) 
4 (5) - x * ;u - * * * s< * 4 >i> - 5 f4) - / 3- ju 
<\ \ !/ - ;u 

S ».p. 128-128.5 t ( / 



CHj 



* / -II/) 



t=t\ 



>^/-H>. x ^ y — ;i/ 
&tf 7* h XtC «Tig. TkCHig. 

TLC( i/ 'J ^ , 7 -fe r y. I s &&) :Rf 0. 70 -0.80 
XBr 

v : 3300( 9). 3100(14), 2970(11), 2920(13). 

CB " 1 

1660(44) . 1575(10) . 1510C 5). 1425(14) . 
1380(13) ,1305 (12), 1265 (18). 1233(16). 
1155(25) .1145(19) , 1 105 (31) . 1077 (33) . 
1040(11), 967(14). 930(16), 867(20), 
824 (32), 791(25), 720(42). 662(29) 
NMR (CDiOD) : 07.49.S.1H (2ffi) ; 3 . 76, q (7flz) , 2H 
(a- / * U X);2.65,a,3H (4{4> 
f-^):1.29.t(7Bz),3H( * JU) 

Hass:a/e 169 (M* ).141.140( CH») . 136 (IT 
-S),135,134( M* -Hi5),226,125( «* - 



T $ yjilS).108(140-S),84 -81.67,00 

.54 -52,45.44,42 
4 (5) - n -7'p ^ ^> ^( - 5 (4) — 

> * ;u 4 $ ^ ./ _ ;u 



CbV 



7— r\ 

H^^Hfl NIICHjCH.CHa 



«.P. 124-126 t (*) . 4>ttftK&£ft. 

> ^ v x ^ y — ;k 7 -t h y & 

a o * ;i/ "Jig, h ;ux ycTwS. 

TLC ( •> y * . I»%fe):Rf 0.69 -0.78 

KBr 

v : 3140(18). 3100(16). 2960(19). 1700(56). 

CB " 1 

1571 (21) . 1533(13) . 1500(29) .1457 (39) . 
1423(29) . 1382(33) , 1332(37) , 1300(40) , 
1240(25). 1117(47). 1060(29). 1023(45). 
955(32). 920(29), 875(47) 
NBR(CDC1,): 6 9.70. br. s, ill M$**'/-;U0NH 
) ;9.13.br.s.lll( * * 7 $ K COW : 
7.37.S.1H (2ffi). 3.8-3.7...2IK 



ar- y * y) :2.74.s,3HU $ ? */ 
->VQ> / * ^);i.75,q(7Hx.) £ t(7Hz 
),2B (*- > * u V);l.02,t(7H2), 
3H (£»> ^ yu) 
«a 5 s:«/e 183 <H * ),169( «* -CH ,) , 1 41 ( * it i) 

4 )U t * \ ^ /-AO. 134. 125 ( 
«• - 7 $ y»S), 108,84.58(7 5 yf& 
S) 

4 (5) - i so - 7' o b* ;i/ - » ^- a /\' * 4 ;u - ^ (4) 
- > f- ;b ^ $ # / - ;p 

..p. 149.5-150.5 *C 

c " i r == r c \ / Ha ( * )# 

CH s tt*. > ^ / x 
* y - a/. 7 * h 

Tl KBr > * ' 7 * h ^ ' Il56fe):Rf °- 70 -0.80 
" , ; 3300 (28). 3100 (29), 2960 (27) .1578(30) , 
1505(16), 1420(37). 1376(25) ,1365(34), 
1340(36). 1310(34). 1276 (41). 1233 (42). 



CB 



1155(36), 996(20). 939(54), 910(47), 
819 (48), 666(42) 
NMR(CDC1,): 9. 46. br. s, 1 H (^ I ^ */ - ;i/ O KH 
);8.95,br.s,10 (**7 $ K0NH); 
7.38.S.1H (2ffi) :4.83.q(7Hi).q(7ll 
*).d(15a),lH (> * y);2.76,s.3H( 
A \ ? V'-^CD > * ;u) ; i. 33, d (711* 
),6II( 7^(&>f/i/) 
«ass:./e 183(M* ).125( W - 7 5 ^J££) ( l08. 

58(7 5 X«S) 
4 (5) - n - ^ * - ^ ^ a ;u y\- ^ ^ n, - 5 f4) - y 

S 



CH 



N^^WB »H(CH»)j-Cll 1 
«.P. 135-137 (7-fe h X) . ifttffi&lifA* 

TLC(i/9*. 7t fy, l>Kfi):Rf 0.75 -0.87 
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HBr 



ca 



: 3090(16) , 2960(19) , 2920 (19) , 2850 (24) , 



1700(46). 1575(22), 1S42 (17) ,1505(27). 
1425(29). 1395(29), 1320(34), 1320(30), 
1310(30) , 1215(33) , 1072(35) ,3 025(26) . 
947(27), 915(32), 850(37). 775(44), 
750(45). 712(53) 
KMR (CD 3 0D) : *7.49.s,lll (2{£) ;3. 74 , t (7. 4IU) . 

2H(or- / * \s y) ;2.66.s,3H(<< $ 
•/-;i/0> ^^);1.75-1.64.i.2H( 
0 - / * U y) ;1.50-1.36,«.2ll( t 
- > * l> y);0.98, t(7.3H*).3l! (* 
*> *yu) 

«ass:«/e 197(«* ) . 164 ( IT -SU).141(H* - * b 

7 / f- u ^),125( h* - 7 $ v»S). 
108.72(r 5 vj££) 
4 (5) - 4 vrf^-f^/i 7i//x' g ^ ;i/ - 5 U) - > 

S 



CH 3 - 



\ 



CII: 



M ><^/ H NHCII, — Cfl — CH, 



?fBfl¥3-135.%-a(13) 
• •P. 154-160 t (7 * HO . it>tt*B6tS,P u . 

TL KBr^ V * * 7 ** V ' 0.72-0.83 
3160 (10). 3090 (14), 2950 (16). 2920 (22). 



Cfl 



- 1 



2860(29) , 1700(57) . 1570(15) . 1530 ( 8) , 
1425 (25) , 1418 (25) , 1390 (24) , 1380 (27) , 
1330 (25). 1235 (31), 1155(43). 1145(43). 
1110(48). 1055(16), 960(30), 910(33). 
880(38). 760(45), 710(56) 
NM8(CD,OD): £7. 49, s. Ill (2tt) ;3. 59. d (7ll«) . 211 
(or- / U y ) :2.67.s,3H(-f $ ? / 
-JUOS *>l/);2.17-2.Ol.fi,lH(0 
-> * >O;1.00,d(6.6ll2),6H (£«> 

Maas:*/e 197(H* ).164( W* -SH) ,12501* - 7 $ 
^ SO. 108, 81 (y*>u*< 5^V'-;i,Jg 
S) 



4 (5) - / * )U - * * a ;u /V g A )U - S (4) - > ?- 
$ ^ -/ - ^ 

S «.p. 169-173 *C (7k). 

^ CH, Rtfr-fe h yicgig, & 

TLC(i/ V 7* h y. I.Rfi):Rf 0.40 -0.55 
* : 3080(12). 2860(21) .1680(49), 1585(17). 

1510(17) . 1435(21) . 1405(21) , 1305(15) . 
1242(22) , 1220(22) .1140(15) , 1090(15) . 
1045(35). 995(18). 945(18). 830(37). 
715(45). 675(51) 
NH»(C0,0D): <T7.54,3.1H (214) ;3. 51 . a. 3H t 

3.26.s,3B(7 $ y<0/ *-/l/);2.31,8 

Hais: B /e 1690T ).154( H * : / *-n0.125( M* 
y \ X SIS). 81 (>?-;M $ ^ V-vb 
«S).44 (7 5 y«S) 



4 (5) - 'J x ^ ju - * ^ a j\, ,< g& ^ ^ - 5 (4) - y ^ 
Jt> 4 3 '/ — >V 



CII: 



».P. 112-115 t <*>. 



CiU # u d * a. a tcgrg. 

HC(^M, 7 * h V. !,%&) :*f 0.45 -0.65 
KBr 

v : 3110(56). 2970(47). 2930(49). 2860(53). 
1597(53), 1502(47) .1490(51) ,1450(45) , 
1425(47) . 1350 (58) . 1320(51) . 1290 (55) , 
1265(44) . 1240(51) . 1200(55) ,1145(59) , 
1095(55). 1070(57), 955(58). 715(56), 
820(61), 775(69). 715(70), 685(74) 
NMR (DHS0-d fc ) : ff7.66.s,l« (2ffi) ;4. 00. q. 21! ( a 
-> * U V);3.60.q.2H(a : / * U 
y) s2.26.s,3R('f S^'/ — )1>Q>/ 
^/l/);1.24. t(7Hx) 1. 15. t(7 
II*). 3H (** ^A/) 
Masaia/e 197(H* ) , 168 ( H* - x^;i/),l25( H* 
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-7 $ yfcSg), 108,81 
72 (7 $ 

4 (5) - n - Ff^^-f^^i//^^i/ - 5 (4) — 
> f- to 4 — ;t> 



CH,- 



N Nil HH-<CH«), ,-CH, 

V 

■ .p. 78 - 79 t <7-fe r y) . iftttRfittA. 

> * y — A* . x * y — jk 7 -fe r V R ^ o o * 

TLC(^ 'J * , 7-fe F X, l»£fe):Rf a.84 -0.93 
KOr 

v : 3365(26), 3330(27). 3105(25). 2920(15), 
cn ' 1 

2850(19). 1580(33), 1520(27). 1460(37). 
14 27(37). 1380(35). 1321(40). 1290(41). 
1278(41), 1241(43). 1180(49). 1150(46). 
1115(49), 1071(4 8). 1063(48). 1019(50). 
977(51), 947(46). 923(51). 907(47). 
816(54), 772(55). 711 (56). 664(57) 
NMR(CDCl,): 6 9. 1 5 . br , s . in ( 4 3 ^ '/ — iU® NH 



?*B3¥3-135nG2 (14) 

);9.09,br.s.lll{f-^ ;u A * -< ;u CD 
NII);7.38,s,lH(2tt);3.90-3.70.r», 
2II ( or — > * y) ;2.76,s,3ll(-f 5 9 

•/ — /l/0 > f - AO ;1.70.2flScDt(7llz) 
.2H U y)il.26.s,18H ( + 

H> ^ U V);0.88.t(7Hz),3H <£« 

flass:o/e 309(W* ).276( M * -SH) . 184 (7 $ y£i 
ft) . 155. 14H*- * * st> A % <f ^ - y 
4 5 *"-/-;u),125( «* - 7 $ xSS) , 
108.69 

4 (5) - n - ± O 9 -r i/ to - » ± $ to /< ^ 4 to - 5 
(4) - / * to* \ & */ - ;t/ 

S 



CH 



3 7=r c \ 

N^^NII NH * (CH t) M-Clla 



■ .P. 89 - 91 *C (> * y ->U) . 
4>ttftfl&tiA. 

t 9 J —to^ y — /i>&tf 7 * r y C nTS, * 



TLC ( *> H , 7 -fe r X. 1 «£&) :Rf 0.90 -0.95 
KBr 

v : 3365(25). 3330(25), 2915(10), 2845(13), 
1580(33), 1520(26). 1460(33), 1428(38). 
1380(36). 1370(37), 1323(42). 1305(43), 
1240(46). 1150(50). 1115(53), 1075(51). 
1025(57), 950(51). 908(51), 816(63), 
770(64), 712(60), 665(64) 
NMR(CD,0D): *7.49.i,H (2(1) ;3.73, t(7«z) . 2H 
(a - / *U V):2.66,s.3tf (4<i>* 
^):1.70,«.2fl(tf - y f- i> y);1.37 
,«,2H (r-/fl/ V) ;1.28.«.30H( 
+ B> f- u y);0.89, t,3H(*ig > * 

Ma3 5 :«/e 394(f)* 4l). 393 ( M* ).368,360( H * - 
SH). 268. 232. 169. 155, 141. 126, 125(«* 
-7 5 y«S) . 108.98-91.71.69.57.55 
.43,41.29—26 
<J2lT*fi) 



4 ^ - 5 (4) - / * •< $ ? y - >i< 



CH a - | C 

x ^ / - 



■ .p. 100-102 t (*) 
4>tti*ft&ttA. 



TLC( »J * , 7 -fe h y , 1, 56 fe) :Rf 0.40 -0.50 
KBr 

v ( : 3370(12). 3100(18), 30.60 (17) . 2980 (14) , 
2940( 7). 2850(13), 1585(32) .1507(10), 
1485(10). 1448 < 7), 1310(13), 1240( 6), 
1127(23) .1110(21) . 1003(15) . 940(18) . 
890(15). 838 (30). 715(46) 
NMR(CD a 0D): $7.53.3, 1H (2tt) ; 4. 28 , br . s . 2H t 
3.64.br.s.2H( ifc * ce - / * 
2.29. a, 311 W § ?*/ — to<0/ * to) ; 
L.75£1.6O.h,6H<0 - t r - / * u 

y) 

Hass:./e 209(M* ),125( rt* - 7 $ y«S).108. 
84(7 ^ yfJS) 
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?$ffl¥3-1359B2(15) 



4 (5) - i/ 9 p ^ * to - * it * to <i to - 5 (4) 
- / + to< X 9' ■/ — >u 



N v NH 



< 



NH 



O 



«.P. 169-170 *C 
( / 9 S -to) • 

/ 9 / — /K x ^ y 



TLC(-> «j * , 7 -tr h X , :Rf 0.80 -0.90 

If B r 

v : 3350(30). 3120(34), 3070(35), 2990(42), 
en" 1 

2930 (19) . 2850 (26) , 1650 (74) , 1 578 (23) , 
1506(11). 1425(38) .1377(24). 1332(31), 
1255(46) .1234(41) .1150(35). 1110(57). 
1090(50). 988(21). 952(56). 918(46). 
883(42). 818(61). 668(56) 
NrtK(CD a 0D): 0 7.49.S.1H (214) ; 4 . 49. m . III (> * 
y) ;2.66.3.3RU $ 9 r *f-to<!>/ * 
iU);2.07,d,2H iK77.dil.70.d. 
lt2H 1 1.50-1.25. • ,6H(:> 9 o ^ * 
to) 

nasa:«/e 224 (M* + i).223( IT ).190( H* -SH), 



142. 141 (f- * * to/** 4 /U - > * a, W ^ 
^V-^). 126, 125 ( r • 75 X«S). 
108 ( 141-SID.98 (7 5 :✓»£). 84-81 
.69.67.55 -53.43 -41.39.29.28.26 

4 15) - (2 ' . 2" - * * > i/ x * v y ) - + to* 

* H to - 5 (4) - > * ;u 4 3 ^ V - ;i/ 



t 



• .P. 75 - 79 'C (7 * 
h X) . 



CH, | 1 

^ 9 J "^Kgig 

TLtKC U * , 7 -fe h y , Itftfe) :Rf 0.30 -0.50 
KDr 

v ( : 3410(21). 3170(31), 3100(25). 3060(27). 
. 2970 (19), 2920 (22). 2850 (18), 2620(41). 
1585(36). 1505(23). 1475 (16). 1455 (28). 
1435(15), 1390(40), 1310(21), 1300(26). 
1260 (21) . 1230(1 1) .1110(12), 1025 (16) , 
942(22), 865(30). 835(36), 715(58). 
675(63) 

NHB(OxO): 07. 63. s, 111 (2tt) : 4. 36. a . 2H £3.92 



.s t 2H(** NKffi> * t> y) ;3.79.s, 
2H<!:3.75.s.2H(** OHJtg^ U y) ; 
2.70,s.3H(-f $ y*/ — t\>a>/ 
rtass:«/e 211 (M* > , 168 ( M* -SII),125(H* - * ;i/ 
* V X«S).86 (* to* "J :/»£). 81 ( 
> 5 f/-;uaS) 

N . H ' — b* X — ( 4 (51 - y ^ to 4 ^'/U-5(fl 
- * * a ;i/ # ~ to ) - -S y 



CI! 



S S 

CH a | i -C C 

N. NH N N N v Nil 

V w V 

«.P. > 250t (A 9 J — to) . 

TLC(^ *j A , 7-fe h y, I,Jfcfe);Rf 0.00 -0.20 
KBr 

v ( : 3100(33), 2970(31). 2920(30), 2660(36), 
1584(41) , 1495(34) . 1463(28) . 1425(20) . 
1410(22) . 1385(34) . 1355(43) . 1310(28) . 
1267(29) . 1240(40) . 1215(11) .1160(37) , 



1110(46) , 1060(50). 1040(44) . 1025(40). 
998(29). 953(41). 923(42). 835(49), 
717(48). 685(67) 
NttR(DM$0-d*): 0 12.28.8.2H {4 5^'*/-;u©NH 
);7. 57,1, 211 (2l4);4.37.sib4.17.a 
<t3.99,a. gfBH ( t* v V y ) : 2. 37 
.a.6H(> 

«a*a:«/e 334(M* ). 213, 209. 169, 168. 1 67 ( /2 
).166.134( M- /2 -SH).125( «• - b*-: 
7 i>* X«S), 108. 98. 97, 95. 85 -81.71 
-67,57 -54,44 -41.29,28.26 

N,H' - f X - ( 4 (S)-> ^ ;P^f S ^-/'J ^ - 5(4) 

-i,2 -rpxy^? $ y 



Cll: 



H v . NH 



L* i- I r 

\ / I 

NB-CH.-CH-NB KB 



CH 



■ ■ P. 115 -117 t i* 9 J — to) . 
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»SI¥3-135ne2 (16) 



TLC(i/»J*>. 7t ^, li£fc) :Rf 0.40 —0.60 
KBr 

» : 3170(19), 3000(28). 2920 (30), 2860(35) , 
cm" 

1630(17), 1593(17) ,1515 ( 8). 1430(25) . 
1380(27), 1310(31), 1290(35), 124 0(36) , 
1203(39), 1155(37). 1135(42). 1092(48) . 
1055(42). 965(46). 943(45). 910(41), 
865(52). 825(41) 
»HR(CD,0D): tf7.52,s,lH (2tt > ; 7 . 45, s , 1 H (2tt 
); 4.48, 6fif*. 111(7 S V CD> V) : 
4.O1.2ffl0d,lll<!:3.86.2fla0d.lll( 
> U V) ;2.62.s,3H t 2. 46 . s. 311 ( 
4 $ ^'/-/u© > * JU);1.31.d.3ll< 
7 5 y © > *• ;u) 
4 (5) - 7 .x j* ;t/ 3- a- a ;i/ ^ A - 5 (4) - / * ;u 
4 3 ^ V — Ji/ 

S «.p.2il -213 'C (> ^ 



CH, 



r-r< 

N v Nil HH 



7 * h y&tf7 * h - r- "J A*C "Tit. 



V 



TLC<-> 'J a , 7 -b h V . tt&fe):Rf 0.64 -0.75 
KBr 

p : 3240( 3) .3140(10). 2970(16) , 1673(39) , 
en" 1 

1587(20),1569( 8).1511( 1). 1447(14), 
1412 ( 7). 1382 (12), 1362(12) .1300(1 1). 
1240 (21) .1228(16). II 63 (37). 1 153 (33), 
1140(25), 1103(12). 1068(33) .1023(29). 
1006 ( 8). 963(38). 927 ( 7). 909(24), 
833 (35), 821 (37), 810(43). 770(27) 
NrtR (DMS0- d ») : tfl2.57,s,lH ( HA) ; 1 1 . 26, s . 1 H 
(A ;P/N'=e <f ;i/);7.90-7.20.m.5ll(7 

~ >\>) ;7.69,s, 1H( 2tt):2.66,s. 
3H (/ * ;u> 

«ass:«/e 217 (M* ).184( If * -SlD.125 ( M* - 7 

$ :/»&). 108. 93 (7 ~ V y),77 
4 (5) — r y O )U - f- * -h >y * A - 5 (41 - i 
ti> A X ? - Jls 



CH; 



-c 



«.P. 133-138 'C (* + >^y-^) . 

TLC(*> 'J A, 7-fe h y, I*S£fe):Rf 0.75 -0.85 
KBr 

v : 3150(13). 2980CL7), 29L0<21), 1660(49). 
cm " 1 

1600(46) . 1570(18) . 1525 (10) .1500(17) . 
1490(17), 1445(26), 1420 (21). 1375(22) . 
1330(25) . 1310(25) , 1230 (29) , 1150(42) . 
1115(35) . 1085(24). 1025 (42) . 950(13) , 
915(23). 825(35). 715(30), 685(28) 
WMR(CD,0D): tf7.46.s,lH (2tt) ;7. 40-7. 20, », 

5H (7 ~^*);4.90,d(12Jl£),2H(> 
* U V) ;2.$3,d(HHi>. 3HM * ? •/ 

ttass:«/e 231 («' ).197( M * -Bi$).125( - 7 

3 XH*).106(7 * y«*>,91 

MO 

(«T£&) 



4 (5) - 7 'J >l/ - * ^ a /< * 4 >u - 5 (4) - > * 



CH 



i r == T\ 

WH NH- Cfft-CH^CHt 



■ .p. 101-102 "c <> * y - no # 

TLC(*> U * . 7 -fe r y , lx»fe) :Rf 0.60 -0.70 
KBr 

3160(20) .2980(30) .2910(36) . 1638(66) . 



- i 



1570 (32) . 1525(14) , 1500(30) ,1420 (34) . 
1370(35) . 1310(29) , 1250(53) .1235(52) , 
1148(59). 1107(53), 1068(40). 980(62). 

940(41). 915(28). 820(61), 770(62). 

710(63) 

KMR(CDiOD) : 07.49.3,11! (2& ) ; 5. 91 -6. 06. ». 

Ill (/ y);5.28,d(1.5nz),d(7flz). 
1H£5. 17. d (1.5Hz) ,d(7H2).lH(^« f 
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-^);4.39,d{5Bz) 1 2H ( a - > U y 
) ;2.66,s,3H (> 
Hass:«/e 181 (H* ).166( M* - > *-;»/). 148( M * 
-SH> , 146, 125CM- - 7 $ X« g) , 108. 84 
.81.69.67.54,45,42,41,39.28,26 
4 (5) - ( 8 - (2^^M$^/'J/i/-l) - 
x 3- ) - * * -h 4 /!/ - 5 (4) - y f ;u W $ 



^ '/ ~ A* 

CH 3 - 



V 



N v NH HHCHxCHi-N H 

v v 

CB, 

«.p. 257TC (> * y . + 

Rf 0.50-0.60 

KBr 

v : 3360 (43). 3335 (36), 3060 (49), 2920 (40), 
2780 (40) . 2730 (40) , 2660 (38) , 2600 (38) , 
2560(39) ,1590(48) , 1510(18) . 1495(22) , 



ca 



?.?ra¥3-1359(J2(17) 

1465(42) .1440(41) , 1373(42) . 1363 (42) , 
1280(36), 1230(51), 1165 (53). 1140 (57), 
1120(59), 1090(41), 1030(51), 980(53), 
955(51), 925(51), 910(29), 850(60), 
835(65). 735(58), 725(60) 
Mrt»(C0,0D) ; *7.46.s.lH( 2{2) ; 7. 01 . s . Ill £6. 

80,3.1H( 4<t5 {u);4.28. t (6. 5llz) , 211 
£4.08, t(6.5llz) ,21! (if ^);2.65 
.s,3H( 4{i/ f ;i/);2.35.s.3H( 2iiL/ 
* n,) 

Hass:«/e 249(W ),216( W - Sfl) , 168, 167 (tt * -2 
> + JU4 § ^ •/-/!/.), 165. 134 067-SII 

).125(rr - 7 5 y«S),109, 108.83, 

81.54, 42-39,28,26 
4 (5) - f ( A $ ^ ■/ u >\, - 4 ) - jl * >\, ) - 
jj Assi* 4 ;u - 5 (4) - jt * )V 4 3 y / - ji 



CII 



V 



S 
U 

-C-NHCH,CH 3 



U K NH 

V 



..p. 190-195 r (*) . tsstt^tfeisa. 

Rf 0. 60-0. 80 

KBr 

^ : 3370(23) ,3110(17). 2980(20). 2890(18). 
cm" 1 

2680 (23). 261 0(23). 1586(18). 1517 ( 8). 
1450 (19) . 1382(23) . 1332 (29) . 1310(21) , 
1250(25) .1190(33) . 1075(23) , 1010(36) . 
975(26). 960(27). 927(28), 915(28). 
826(31), 777(36), 725(48). 675(54) 
KH»(CD,00): 07.6O.dU. llli), 1H (bx^$ya> 
2 tt):7.46.a.lH(> /U 4 5 ^V — ;u 
©2 tt):6.90,d(KlHz),lH (bx^ $ 
^©4 fit) ;4.00. t(7.2Bi),2ll (*-> 
* U y) ;3.00, t(7.2B*),2H ( 0 - / * 
U y);2.64,s,3H(> f ;u-f $ 9' >/ - )i, 
0>f-/u) fiU. or, tfttttf^*;u 

Ha3s:>/e 235(tt* ),20l( H * -ll,$),125( H * - b 



X* $ y«S).95 (bX* $ ^?i&),81 

4 (5) - f> )lr At * •> > f ;u - » it i) ju /< * A - 5 
(4) - / * )\> A X ? */ - >U 

S ..p. 215-218 t 

// 

I 1 C ( >^/-;u) 




NIICH.C0OH Ktttefe^^. 



*&o : 7 * h y cttfS. 

TLC(^V*. Ii^fe): 

Rf 0.60 — 0.80 

KBr 

c : 3260(13), 3120(28). 2960(35). 2840(32), 
ci" 1 

2760(32), 2640(33) ,1600(17) . 1500 ( 8). 
1410(12). 1260(17). 1220(21). 1125(20). 
1075(30). 990(41). 915(58). 855(28). 
820(28), 720(26), 655(18) 
N«»(CD»00) : tf 7.55.S.1H (2(4) ; 4 . 47. s , 2H (> * 

\s y) ;2.66,»,3H(> + n>) 
Nass:«/e 199(M* ),181( M* : Ht0),166( M* -$H) 
.125( - 7 $ y«S),8l (> f;u^ 
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5 f 

4 (5) - ( a - -h )V M * > x f - >u ) - ^- a jy a ^ 



CH,- 



V 



// 

-C COOH 

\ / 
NH-CII 

\ 

CH, 



■ .P. I24t (#«) . 
Httft&ttfl. 

8. 



KBr 



CD 



TLC(^ »J , > ^ ; - Jl/, l,£fe) : 

Rf 0.57-0.70 
3340(20) ,2990 (26). 2930 (29), 1580(13). 
1510(14) .1450 (20). 1415 (18) .1365(21). 
1315 (28). 1245 (37), 1160(37) .1110(42). 
1070(42). 1040(47), 980(38). 935(46), 
910(38). 855(40). 770(40) 
NHR(CD.OD): ff7.50.s,lH <2{£) : 4 . 98, q . 1H ( a - 
> *■ y):2.G6.s.3ll( 2te> * ;u) ;1.55 
,d(7.3«z),3K( 
Massrn/e 213(fT ).195( rt* -MiO).167( «' -COO 
JUH).125( tt* - 7 3 ym&) 



»IB¥ 3-135962(18) 

- a ju # ;b 1 i/y->'7^ 



CH; 



T=T\ 

N v Nil NII-(CII«) - Nil 

V 



c 

/ 



•CR: 



H v Ntl 



«. p. 184-186 TC (> ^ V -^) . 
> * J -^c pjjg, *t:^iS. 

UC(^M, 7-fe I- I,f£6):Rf 0.80 -0.90 
KBr 



ca 



3305 (15). 3090 (19). 2930 (14) .2860(17) . 
1660 (48) , 1584 (13) . 1516 ( 8) . 1433(20) . 
1385 (22) . 1368(28) .1335(27) .1310(22) . 
1300(22) , 1385(26) . 1240(25) , 1220(25) . 
1168(36). 1115(41). 1070(16). 975(29) . 
960(28). 920(26). 825(46). 780(46). 
720(51) 

NMR(CD 3 0D): £7.49.5,211 (2|i) ;3 . 75 . t (7Hz) , 4H 
( a - / * \s V) ;2.65.s.6H(> * n,) ; 
1.75, »,4H it - / *U V);1.48.a. 



411 ( r - > * U y) 
rtass:«/e M * & 31 Hfr T . 279 . 262, 209. 186. 125 (fl * 

-**7 5 /?fS). 108, 84. 82.71. 69,58- 

55,45-39.28 
4 (5) - y ~ ;i/ 7 - f - ^ a >u /v * -< ;u - 5 U) 
~ * *>\"< — >\> 

s 

// 

■ .P. 176-177 *C (> * J - ;i/) . 
+ tt«Stfe*Sfi. 

TIC ( :> U A, 7-fe h y , l«3Sfe):Rf 0.70 -0.80 
KBr 

v : 3380( 4).3210( 4>. 3130 (13) . 1948(41) , 
1860(46). 1700 (58). 1595(12) ,1572(11). 
1520(27). 1490 ( 5) . 1464 (11) . 1428 ( 5). 
1411 ( 8) . 1385 (16) . 1365 (22) . 1330 (22) . 
1286(24), 1226(13). 1170(30.1130(17). 



en 



1090 (11), 1073 (20) . 1020(40) . 980(19). 
918(12), 887(31). 849(24). 832(44). 
755(14). 725(19). 685(15). 660(36). 
NHR(CD.OD): 07. 87. s, 111 (2(4) ; 7 . 20, t <8H*) . 211 
(7 i ;6.98.d(8Hz).2H (y * ~ 

JU) :6.81. K8II2). iH;2.66.s,3H (> * 
/u) 

Masai./e 232(M* ).198( H * -H*S),125( M* - 7 
*-^t K7 :>* y«S):123, 108(7 ^ - 
;w t K 5 V) .93 (7 ^ y y), 92. 91, 85 
-81.77.71-65,57,55,43 -41,39.29, 
28.27 

4 (5)- [e-^^^»j/-c-7U-^y»;i/ 



CH 



// 

n=r\ / 

N^^NH NH(CII,),CH 



COOH 

i. p. 238 — 240 t {/ 9 / -;u) # 
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TLC(-> 1 j , J J / - fr, trfcfe) . 

Rf 0.36-0.51 

KBr 

f : 3310(41), 2930(31), 2860(33). 1610(33), 
1580(24) .1510(24). 1442 (44). 1400(33). 
1350(35) , 1320(38) . 1300(43) . 1284 (46) . 
1261 (49). 1240 (49). 1181 (55). 1146(50). 
1110(50) . 1063(54) , 1028(52) . 981 (58) . 
942(56). 906(47), 860(56). 800(60). 
723(58). 695(57) 
NWR(D,0): <M.61.s,lH (2(4) ; 3 . 80- 3. 60. «. 3H ( 
flr-#«fcO r e - >f"^y);2.00 — 1.80 
.•.2ll( 6 - / * U V); 1.80-1.70, 
211 i»- t *u y>il.51.B.2H< r - > 

rtasa:«/e 270(M* ) , 209( M * -COOH-KII,) , 196(209 
-CH). 162. 143. 125( IT - 7 S ^SS), 
108,84.56.41.28 



4 (5) - ( a - ^ y ;u - a - a ;u # * ^ / ^ ;u ) 
- f- * * ,s'* a )V - 5 (4) - > * ju << 

5 



CBi- 




T=T\ 

HC 1 • N NH MIICII-CH, 
^ COO II 

-.P. 131-135 'C (*) . filttjB&tSa. 

* J ~^(C^m, 7 -fc h V Cft?g. 
TLCO «; * ( > ? / IxJ&fe) : 

Rf 0.65-0.76 

KBr 

v : 3460(32), 3180(11). 3130(11). 3020(11). 
cm - 1 

2890 (13). 1710(11). 1620(27). 1535(20), 
1520 (20) . 1480 (33) . 1445(34) , 1382(16) , 
1300 (29), 1210 (18). 1190(21). 1130(39). 
1100(28), 960(41). 925(40). 907(43). 
860(27), 732(29). 687(21) 
HMR(C0,OD): 08. 78. s. Ill (2ffi> ; 7 . 29, ■ , 511 ( 7 x 
- JU) ;5. 40, q. 111(7 x. ~ Jl>7 y - > CD 
/ * y);3.50.2fl8©d,lll. £3.20.2ffl 



©d.lH (/ * V y);2.17,s,3ll, ( 

Nass:«/e 289( M* ),271( H* - H ,0) , 180 (271 - 
X^^),125( H* - 7 5 V«S), 
91 (-C V is fo) 

4 (5) - i a - (p-t^t^l -^y^7l/-fy 

- a )\, m 4 > > » ;t/ 1 - * ;r a ;u /\« * 4 ;u - s (4) 

- > * ;w W $ ^' •/ - ;u 



CH a i pC 

« J" 

V 



K v NH NH-CH-CH»^YoH 
COOH 



■ .p. 162-164 t (* + > ^^-^) 
TLCO V A, jt / -,u, !,£&): 

KBr Rf 0.65-0.85 

* s 3200(11). 3010 (13) ,2920 (15). 2820(17), 
2700(18). 1610(11), 1530( 9).1510( 8). 



1460(13). 1365( 7), 1310(11), 1250( 8). 
1190 (15). 1170(18), 1090(20). 980(26), 
965(22). 860(20), 805(14), 740(17), 
715(21). 650(22) 
NHR (DHSO-dt) : * 12. 4 , s . Ill ( <f $^V-^£DNH): 
9.40.d(8Hz),lH(^#^ >\, ;< * 4 a, 
©Nll);9.20,a,lll(7 x S — /KDOII); 
7.58.s,lll(2ffi);6.90,d,2ll £6.50 
.d,2« (7 ju ^JU7' d h y) ;5.20.q 
.1H. (* n x©> X);3.10.b. 
2IIO ^ U y) ;2.61.s.3ll(> 
«asa:«/e 305 ( H* ) , 287 ( H* -II *0) , 181 ( *• a i, 
X).125( H- - 7 $ y«g),107(t K 

4 (5) - ( or - a ;u ?K 4 ^ - 8 - > ;u - 7* n fcT ;u 
) - * * a M//\'g W 71 / - 5 (4) - > ^ ;u W 

ik. 

S COOH 
II I 

CIU-p=pC-»l|.CII-CJI-Cll a 
HH CH, 
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(ffiKJg : o.p. 199-201 'C ( > J - JU) ) . 
TLC(:> X* / -JU, i,Jfe&): 

Iff 0.44-0.62 

KBr 

c ( : 2960(60). 1708(66). 1576(58). 1510(55), 
1390(58) . 1310(64) , 1240(69) .1176(69) . 
1 150(69) . 1 108(71) . 1O80 (72) , 1050(72) . 
973(71). 920(71). 897 (72). 833(74), 
765(75) 

NMR(CD 3 0D): * 7.49.s,lH( 2tt ) ; 5.09. d (5ffz) , 1 II 
(or- J * V) ;2.67,s.3!l( 4 fi / -J- iV 
);2. 50-2. 30, a. 111(0- / * y);l. 
08.d(7llz).3H il.03.d(7ll*),3ll( * 
fl^^ *-;u) 

Mass:«/e 24 KM* ) , 1 62 , 1 4 1 ( * * A /U /< * 4 /U > 

* t\"< \ Ji/). 125 < n* - 7 5 y 

ESS). 108. 55, 42 



UBn¥3-135n6a (20) 

4 (5) - ( a - a Ji/ *" 4- > - B ~ J * ~ 7* * it/ ) 
- * jfr * JU A * 4 - 5 (4) - > 4 $ ^' '/ — ^ 

s coon 

II I 

Cll a , | C-WH-CII-CII-Clli-Clla 

in I 

W v Nil Cff 3 

V 

m.p. 186-188 r( x?/-;p) 

«i7kCpJ?g N > ? / -/uR 7 -fe h ^ 

P □ * JU A C ff *§ ♦ 

uc( f ■ j , > ^ / !«%&) : 

Rf 0.60-0.80 

KBr 

v : 3410(41). 3220(42). 2960(39), 2920(45). 
01 2870(48) . 1700 (40) ,1575(39) . 1510(28) . 
1490(28) , 1435 (34) . 1385(42) . 1350(38) . 
1330 (31). 1245 (35). 1220 (39), 1155(38) . 
1105(37), 1050(50). 975(48). 925(50). 
830(60), 775(58) 
NMR(CDjOD): 7. 52. s . I If < 2fi) ; 5 . 22 — 5 . 36 . a . 

UK a - / * V) ;2.65,d(0.9llz) ,3H(4ft 



/ f-tl,);2. I4.«.lll(£ - >^y);l.09- 

l.l3,»,2ll( r - > * W- y) :l. 08-0. 92. a 

,6ll(5fc3B> *^) 
ttass:»/e 255(M* ).222( rt* -SB). I99(n* - 4 V 

7'f-AO.l25( r - 75 >SS) 

4 (5) - <g-*A***:>-T-y»*-7 F »/l') 

- f - rf- a >u A * 4 ;u - 5 (4) - > * *\> 4 \ ? '/ - ^ 

S COOK CH, 
0 I I 
CHi— j: | C-WH-Cll-CHi-Cil-CH, 

N v MH 

V 

■ ,P, 194-197 "C( x^y-MO 

>^/-;u£^i8. i^;-/HS»o'7t f yen! 
its *tcft®. 

TLC(^U i> t / ? J -tu, I«Rfe): 

fif 0.65-0,75 

KBr 

v ■ 3410(32). 3240(33). 3160(37) .2960(24). 

2930(34) .2870(37), 17 00(31) . 1585(28) . 
1510(19) . 1440(29) , 1390(31) . 1355(22) . 



1335(20) , 1270 (29) .1245(25) . 1170(27) . 

1 1 10(28) , 1080 (33) .1030(38) . 980(36) . 
840(40). 705(40) 
NMR(CDiOD): d7.56,s.iH( 2tt) ;5. 29-5 . 24. a, 
lIKnr- / * y) ;2.66,s, 3H( 5<&> * >u 
) ; 1 . 95 -1.71,m.3H(0- / * £ j 
- / * y);1.01-0.95.«,6H(#3S> * jv 
) 

Mass:«/e 255(H' ),222( >T -SH), 199(11* - 4 V 
7" + ^«S).125( M* - 7 ^ V^S) 

4 (5)- (q-a^Jtr+^-r-f-^y-^u-rp 

^ ) - ± A rc * 4 )U - 5 (4) - / * )\s 4 \ 
V — )V 

S C00R 
ff I 

Cll7-T=T C-WII-CII-Clli-CHt-S-CHi 



ci 



% ^ a o * ;i/ n ft ?S . 
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nmW 3-135962 (21) 



C SfiSfig : a. p. 163-165 *C ( / # / - ) . 
TLC ( > V A, / f s - I»£6): 

Rf 0.69-0.80 



KH 

ca 



v : 3400(28). 2990(39). 2910(42) ,1580(31), 
1510(34), 1435(40), 1390(35) ,1310(42), 
1242 (52) , 1 170(56) . 1095 (54) . 1030(62) . 
970(54), 920(52), 865(54) 
NHR(CD,0D): f7.48.s.l!I( 2fit) ;5. 02. t (6llz) . 1H 
(a- / * y);2.66,s.3ll( Aft/ * tV) \ 
2.60 -2.50.«.2H( T - > * U y) :2.50 

-2.10.«,2H( P • > * V y) ;2.06,s, 
311 (f-* / * fr) 
Hass:«/e H* ( ifc # * "T) , 255 ( M * -11,0). 194( 

M* -S-SCW»).I81 ( (1 * -COOD-SCIIi). 12 
5(M * -T I ^«£), 109,97,81,69,61. 
57,47 

4 (5) - (af-*;i/**»>-0-4 3 g '/ 'J ju - (4) 
) - * * a ;u /< * 4 )\, - 5 (4) - / * ;u ^ $ y */ - 



CH 



s coon 
II I 

-C-NJI-CH-CUt< 



N Nil 

v 



V" 



KBr 



ca 



tt«ttft&tftJl( iBWtt) . 
(SKfi : m rP . >250 t ( > * y ) . 

TLC(->'J*. U&fe): 

Rf 0.50 -0.57 
3330 (37) , 1590(31) .1510(34) . 1 426 (43) , 
1390(37) , 1315(46) .1188(58) .1100(54) . 
985 (59), 967(58). 933(57). 900(55), 
820(55) 

NHR(D.O): 0 8. 58,5, 111 ( 2{tL) ; 7 . 9 9 , s , 1 H ( 2<£) ; 

7.28.s,lH( 4te) ;5.30-5.20,«, \\\{<x 
- >*• X) ;3. 60-3. 30,«. 211(0- / * 
U y);2.51,s,3fl( 4li> *■ nO 

«ass:i/e tt* ( iU Sit "H ,261 ( IP -H,0),259, 

229(261 5), 199(11 * - *f \ # •/-/*). 



181. 165. 125(« • -7 109. 

107.82.81.44.34 
4 (5) - i a— jiiv&^-ir — & — 4 > K — ') ;i/ f .1) 
- > * ;H - * A ^ ^ - 5 |4) , ^ ^ yu ^ 
3 ^' '/ - >u 



Cll 3 



S COOH 
II f 
C-WH-CII-CH, 



V 



to 



".P. 160'C ( > 9 S ->v) 

> * -/ -^fttfx* y ->viz*ift^ T±hyRV 

TLC(i> V A, ^ ^ / I t $j£a> . 

0.65 -0.77 
"e,-. : 3340 ^1), 3140(24). 2920(26), 1710(35), 
1590(18) . 1505(16) . 1455(23) . 1435(23) , 
1385 (19). 1350 (22) ,1340(21). 1280(26). 
1230 (27) . 1145 (31) . 1 095 (30) , 10 10(37) , 
900(34), 855(38), 735(25) 



N«R(C0,0D) : 6 7. 47. rf (1 . 1Hz) , 111 (2&) ; 7. 55-6. 

88.1.5HW y K-;i/):5.47.t(5.6H2). 
1H( or- > y);3.99-3.61.«.2H(> 
* U >-):2.60,d(0.5Hz),3H( / * ju) 
nazstm/e M * ( it f ) , 308 ( M * -IU0*2H).246 
< IT - > $ //-^gi), 125 

( M* - 7 $ ^88). 117(4 y K-/P) 
N , H ' — b* x — i2-^J b^^ i /u-n - 



l=T c v 



\ 

c 

/ 



CH » Clt 3 

«.p. 219 — 220 'C ( > ^ ^ — 

U ^' j *' T*h^..!.»B) :fff 0.70-0.80 
v : 3395(36) . 3140(35) . 3060(36), 2930(32). 



ca 



- 1 
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1565(34) . 1540(26) ,1497 (38) . 1460(39) . 
1385(35). 1326(39) , 1282(51) , 1100(37) . 
1076(50), 1060(50), 1030(39). 915 (55). 
893(50), 816(59). 790(61). 713(61) 
Nrtff(CD 3 0D): tf7.62.s.2H (Stt) ; 3. 77 , t (7««) , 4 II 
(a - J * u y);2.36.s,6H(> * to) - t 
1.76.a.4H (0 -> f- U y);L.48;a. 
4IK r - t- y) 
Hass:a/e 364 ( M* ).331( H * - SH) . 239. 222, 190 
■166,125( M ' - 7 $ VH£),108.98 
.97, 95,83.81,71,69,67,57.55.43,41 
4 - f 4 y r p fc.'JP- (2') ) - a ^ >u 

S «.p. 191-193 t (S # J 

N v Nil NH-CH *14jSfete B B D . 

CH 3 y^y— ; l/s X^/-;l/& 

7 -«r r >-£ BJig. tRC« 



-C CH 3 
\ ! 



V 

CH 3 



TLC(C/ »J -h , 7 -b r y, l 3 £fe) :fif 0.69-0.77 



KBr 



f : 3300(22). 3155(23) , 3075(23) . 2975(28). 

CH * 

1565(20) . 1547(27) , 1520(28) .1455(43) . 
1401 (35) . 1382(24) , 1365 (42) .1336(33) , 
1320(44) . 1301 (48) , 1290(46) . 1222(50) . 
1173(37), 1123(52), 1101(40), 1050(31). 
1007(44). 970(50). 903(47). 820(44). 
788(50). 722(41). 691 (60). 659(31) 
NKJ?(C0,O0): 7.64. a, 1H <5tt ) ; 4 . 76. 2 >r 0 q (7 
Hz),lH(-Y V 7*n * V) ;2.36.s 

.3B( 2 tt> *-AO;L.3I,d(7ll2) f 6H (* 
JS/ */u) 

Haas:a/e 183 ( ) , 1 26 C M # - 7 $ VjfiS -HI) 
.108,58 

4 - n - 7* ;u * a /V * w - 2 - > * ;u ^ 



f=T\ 



-.P. 114-116 X (*) 



tlc^ >j * , 7 * h y , : f?f 0.80-0.90 

KBr 

v : 3320(51) .3150(34), 3080(35) ,2960(39) , 
ca * ' 

2930 (44) . 2870(51) , 1567 (32) . 1545 (32) , 
1515(43). 1465(60). 1440 (47), 1390 (47). 
1335(49). 1225(68). 1110(54) , 1075(54) , 
1045(62). 1005(55). 900(60), 890(65). 

780(66). 720(58). 650(52) 
NrtR(CD 1 00): $7.64. a. 1H (5(2) ;3. 75. t (7 . 3llz) . 

2H(a- > * U y) ;2.36.s.3H< 2te> 
/P):1.70.».2H(£- > * u y) :1.43,«. 

2H(r- > & U y) ;0.98. t(7.-3Hz) .3B( 
*-*>) 

Mass: «/e 197 C M # ).164( «* -SH> . 141 C« * - 7' 

*^t-£) • 125 ( H * - 7 $ 
4 - 4 V 7' ^ ^ ^ a vt/ * 4 ^ - 2 - > * /u *f 



$ & V - ;i/ 



V 

CH; 



I 

NH NB-CHi-CH 
I 

CH, 



«.P. 104-106.5 *C 
( > ^ y - . 

* $ J 7 -fe h y & 



TLC(^'J *. 7 * h y . !,&&) :Rf 0.72-0.87 
KBr 

v : 3440(10) .3160(10) .3110(10) , 2960(12) . 
2920(18), 2870(22). 1565 ( 6).i550( 6). 
1510(10) , 1460(27) .1395 (15). 1380 (12). 
1330 (17) . 1290 (22) . 1260 (32) ,1160 (42) . 
11 15 (33) , 1 100 (32) . 1065 (13) ,1010(20), 
885(22), 780(45), 720(33). 670(38) 
N»R(C0,0D): 7.65.3. 1H (5(4) ;3. 60. d (7 . 0\lz) . 
2H(or - J * uy) ;2.37.s.3H( 2ft / 
^) ;2. 18 — 2. 03. ». 1H(£ - >?-V);1.00 
d(6.6Hz).6H(^5g> * ;u) 
Mass: «/e 1 97 ( IT ).164( M* -Sfl),141(«- - -< 
V 7-^;uS),125( M* . 7 $ y««).8i 
-4-(l',5' --gy^^^-uy) >\,,< 



■ .p. 157-159 'C (^) . 
Cfls 
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j\* i* k «i m . 

TLC(:>';a, 7-fehy, lt&&) :Rf 0.50-0.60 
KBr 

3150 (44). 3040 (39). 2925 (26). 2890(31). 



CO 



- 1 



2845(34) ,2760(42) ,2660(49) . 1570(51) . 
1530(35) . 1465(27) .1450(35) .1440(27) . 
1422(35) , 1390(51) . 1321 (36) . 1270(56) , 
1257(37), 1220(27) ,1213(20) ,1153(67) . 
1126 (29) ,1107(40) ,1061 (59) . 1035(55) . 
1017(36), 995(30). 940(49), 884(62). 

841 (50), 795(57). 785(45). 681 (68). 

650(61) 

NMR(CD,OD): *7.23.s.lH (514) ;4. 23. br.n, 2H t 
3.98,br.«.2H( r t5* <D > *uy);2.36 
.s.3U(> f-^);1.75,br.«,6H((*ra1> * 

u y) 

Mass: m/e 209( W ).125( IT - 7 $ VgS&).84 

( t?^'J y-H) 
4 -A-y->'ji/f-tA;i/At>( /1/-2 - / /W 5 
^ •/ - ;u 



V 

Cli: 



?iBH¥ (23) 

■ .p. 104-107 t (X ^ 



7t ^iff^DD* 



TLC(*iJ*, 7-bhy. ItKfe) :Rf 0.65-0.80 
KBr 

: 3380(20). 3250(21) ,3160(23). 3040(19). 

ca" 

2900 (20). 2800(24) . 2660 (30) , 1602(50) , 
1570(20), 1545 ( 9) . 1510(15) , 1455(29) . 
1385(18) , 1330(21) .1230(38) . 1115(26) . 
1092(20), 1067(19) ,1025(32). 950(35). 

890(24). 735(32), 692(19) 
NH«(CD,00): d 7. 67. s, ID (5{4) ;7. 40-7. 22, 

5H(7 x A/U);4.98.s.2ll(> * \s V) \ 

2.34. s.3B( > ^^) 
Mass: m/e 231 ( «* ),197( M* -fl s S),126( M* - 
7 5 y {6S),106(^ y i;;P7 5 y«£), 
91 



4 - [ B - ( 2 - > 3 'J 1 ) -x 

* 3 - » * a ju A * H ju - 2 - j* * ju a \ ? •/ 

s 



« v NH NH-CH t CH,-N y N 

v v 

CH 3 CH a 
».p. 206-207 X {/ J . 

> ^ y -'t'fttfx ? y -/i/tc oj?g s 7 -fe h 

TLC(*>y A, >^/-^U. U«fe) : 

Bf 0.40-0.50 

KBr 

v : 3300(27) .3170(42) .3110(38) .3040(32) . 



ci 



- 1 



2920 (28) , 2740 (28) , 2650 (30) . 2530 (38) . 
1706 (29) ,1580(42) . 1545 (13) . 1 495 (20) , 
1465(40) ,1420(30) , 1380(43) . 1335 (32) . 
1296 (30) ,1278 (30) , 1225(37)'. 1 168 (61) , 
1140(42) .1120(26) , 1093 (32) , 1033 (40) , 
1005(34). 980(47), 900(32), 825(50), 



730(38). 680(54). 670(49) 
NHR (CDiOD) : * 7 .62. s , III (2- > * JU 4 $ -/ - >l> 
CD 414) ;7.0O.d(1.5Uz), lH£6.80,d( 
1.5Hz),lH( 4tS &);4.30, t(6Hx),2H<fc 
4.07t(6»z).2ll(x f- 1/ y);2.34,s,6B(> 
*/U) 

Mass: m/e 250( M* ♦i),249( M * ).216( H * -SH) 
.168, 167 ( M *-2> * $ ^v'-n/), 
166.134(167-SH). I25( M " -7 S y& 
«). 109, 108. 83, 54. 42. 41. 28. 27 
4 - ( g - a ;i/ # 4 •> - - fc K p * *> :/ p b' ji/ 
) - * * a ;u/\^ 4/b-2-;t^;H , $ ^*/~ ;i/ 

S 

I i </ OB 
N v NH NII-CH-CII-CHa 



v 

CII 3 



I 

COOH 



• .p. 148-150 TC (y * / - JU) . 

*fttf > ^/-/p^pI^s 7 -fe r y cjfcig. 
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TLCO V i> . ^ 9 / - ^. I x&fc) : 

Rf 0.60-0.77 



KBr 

CD 



u : 3460( 8). 3385(11) ,3325< 4),3240( 6), 
3135(13) ,2990(22) ,2970 (15). 2930 (21) . 
1640(10). 1G03C D.157K 9).1550( 7), 
1500 ( 8) , 1440(17) . 1380( 5). 1331(19). 
1280(36), 1241 (43) . 1216 (44) . 1200 (4 I) . 
1158(22) . 1120(29) .1108(16), 1090(25). 
1076 (22) , 1051 (13) . 1021 (33) .1011 (35) . 
1000(42), 950(50), 933(52), 894 (23), 
854 (32). 823(40). 778(25), 760(35), 
722(32), 710(30), 700(29), 670(22). 
655(22) 

NrtR(CD 3 0D): 7.65, s.HK Sffi) ;5. 10.d(3llz) , 1H 
(X- A X);4.5 -4.4.».1H( $• 
/ * V) ;2.37, s.3U( 2<4> * JU) ;1. 
20.d(7Hz).3H( * 

4 ;u - ^/v^^/u- 2 - x-fr;i/ 4 

5 j? ./ „ ;u . H B r % 



!IDr ■ N 



// 

-C CH, 



V 



NH H 



\ 



c.ii, 



CH, 



»B3¥3-135<H>2 (24) 

o.p. 214 -217 'C x 
(x 9 J - tu) . 

■ tt&ftfitiA. 

*s > ^ J -frRtf x 9 



TLC (•>•;* . 7 * fy, 1*36&) :Rf 0.52-0.62 
KBr 

^ : 3060(27). 2920(17). 2820(13), 2755(17), 
cm " 1 

2650(27). 1616(28) . 1550(25) . 1520 (25) . 
1450(45). 1390(36) . 1380(40). 1340(46) , 
1303(30). 1290(32) . 1125(36) . 1072(37) , 
1060(45). 947(58). 862(36). 835(35). 
800(56). 675(64) 
NMR(CDaOD) : 6 7. 71. d (2. 5llz) . Ill (5tt) ;3. 55. s . 

311 £3.52.3. 311 (7 $ V <D / * JU) ; 
3. 00. q (7.4Hz). 211 (a - > *■ U y) ; 
1.41. t(7.6Rz).3B(*tt> *■/!/) 
«ass:./e 183 ( «* > . 140 ( IT -SH).139( tt ' - 
T 5 y«S),95(2- x*/H 5 9' / - 



4 - ft^^At>f/t/-2->(V7'Pb , /l/^ 5 
■/ ~ )U 

S «.p. 186 — 188 'C ( ;k ). 



\ 

N v NH Kilt 



v 



,CII S 
Cfi 3 CB, 



> * ^ x ^ 



UC(£/'M, 7 * h V , ;Rf 0.72-0. 80 

KBr 

* : 3270(19). 3150(13) .3090(15). 2970(23), 
1645(30) , 1544 (19) .1458(39) .1400(16) . 
1352 (21) , 1331 (17) . 1293(37) , 1230(39) . 
1189(40) .1173 (43) . 1 100 (20) . 1050(40) , 
996(24). 976 (55). 871 (44), 863(32). 
847(22). 818 (48). 765(49), 703(42). 
690(44), 672(52) 
N«R(C0»OD): 57.74.5. 1H (5ft) :3. 04. 2MO Q 
(7llz).lH<4 V '/ d fcTju® > y) ; 
1.31,d(7Hz).6H(*^> */P) 
Hass:i/e 169 < M * ),136( IT - Sll) , 120 . 1 10 ( 4 
$ ^-/-^).94. 67,60.41 



4 ( 5 ) - n - K -r > - ;J- a ;u /s' 3r 4 ;i/ 
. 5 ( 4 ) — >* > ^ 4 $ •/ - ;u 



- 2 



CH a - 



T=T\ 

N v MH NB-(CH t )i t-CHj 

v 

Clt, 



«.p.49-51 # C ( 7t^MJ^ ). 
tttttft&ttfl. 

> ^ y — / 7 -fe h p d * 

;u a u: «J ?g % * c ^ ig „ 

TLC(^ y * . 7 t h I«5fe6) :Rf 0.78-0.88 
KDr 

f : 3180(25). 3110(24). 2925(18). 2855(22). 
cm " 1 

1588(34) . 1532(30) . 1463(40) . 1392(37) . 
1380 (39) . 1345 (41) . 1294 (44) . 1235 (49) . 
1181 (50) . 1160(49) , 1064 (45) , 1030 (43) , 

940(44). 870(55), 758 (56), 734 (55). 

715(55) 

NMR (CD a OD) : 6 3. 70 . t (711*) . 2II( Ct-jt*UV); 

2.60,s.3ll(2ffi/ * no : 2. 30, s, 311 (4 
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tt> *-rt>)sl.70.2«fl>l(7lla).2ll(tf - 
jf * V y) ;1.28,5, 18H( * R8 > * U y 
);0.89. t(7llz).3ll( *5S^ * ;u) 
Mass:«/e 323 ( M * ) , 290 ( H* -SH),184( 7 $ V 
«S>. 169( Kr ^^).1S5,140 ( 139 
(Mf -7 $ 122. 97. 83, 69. 57. 

55.43.41 

4 (5) - *> $ u ~* * > >v - * it i* >v * 4 )\s - 
2 - x j- ju - 5 (4) - 

S «>p. 144-145 t ( / 



CD 



>t=t\ 

N NH NH 

V 



TLC(-> »; * . 7 -fe h y, F.Sfe) :R/ 0.80-0.90 
KBr 

v : 3180(19). 3140(21). 2930(20). 2850(30). 

1582(27), 1545(21) .1515(20). 1448(34). 
1390(31) , 1380(32) .1370(30). 1350(28). 
1335(30), 1330 (34), 1310 (41). 1253 (44). 
1243(48). 1150(43) ,1103(42), 1065(50). 



J?BB¥3-135% % 2 (26) 

1016(47), 990(27), 936(42). 888(49). 
881(48). 705(57), 662(57) 
MMR (CD jOD) : <H . 47, ■ . Ill ( ■> ^ D *n * •> 7U © y f- 
y) ;2.67.q.2H( 2{4 / * U y ) ; 2. 62, s 
,3II( 4{£ > **O;2.04-2.07.d £1.77 
.d£l.68,d£l.40.d.d,10ll( > £ a ^ 
* *>>u©> * u y);1.27, t,3H( 2tt& 
»> *^) 

Hassia/e 251 ( JT ),217( H* - H ,S) , 1 69 ( it i> 
fo/* * <i >v - 2 - x ;u - 4 - > f- ;p 
-f $ ^V — ;i>) . 154. 153 (H * -7 I v 
. EES). 152.136. 98( 7 ^8i).81,6 
9.55 26 

4 (5) -7 x^;i/7 ^ y - ^t^^At^i/- 
2 - x ;i/ - 5 (4) - > /l^ $ '/ - 



CH 



// 
C 

« NH NH-WH^^ 
CIU 



■ .P. 173-175 'C ( A p J -;u) . 

TLC(i/VA, 7t h y, liSfi) :Rf 0.80-0.90 
KBr 

^ : 3210(42). 3040(25), 2970(22). 1630(25), 
c«" 1 

1596(11) , 1540 (59) .1497 (16) , 1450(40) , 
1430(50) , 1410(42) ,1375(42) . 1308(52) . 
1272(53) , 1245(44) ,1215(53), 1170(24). 
1160(20) , 1128(55) ,1090(48) . 1055(38) , 
1030(59), 948(41). 885(54). 870(53), 
850(58), 742(19). 683(36) 
NHR(CD 3 O0) : d 7. 18, t(7Hz) , 2H £ 7. 01 . d (Uz) , 211 

£6.74. f(7H«),lfl( nr*l*> V x ~>v 

);2.84.q(8Hs),2IK a- >*uy); 

2.61,a,3H( 4tt> * )U) ; 1 . 33. K8H2). 

3H( 

ttass:«/e 260( tt' ) . 227 ( IT -SH) ,226, 184. 153 
(fT - HHKHC*Hi) . 125. 108 (NILNHC«H») , 
81,77,69.57 -54.51,45-41,39.29, 
23,26 



4 - *f V 7* o fc." A/ - ^ it a ;i/ /v ^ H )\s - 2 - y 
f-' ^ ;u 4 S ^ */ — ;i/ 

$ «.P. 43-44"C 

j J .C • CM. ( n--N*«>y) . 

n-C, ilUa 

^ a n * ;u I* R O* 7 -fe b V 

TLC ( £/ y A , 7-thy, lt&&) :Bf 0.80-0.87 
KDr 

v : 3160(29), 2930(28). 2860 (30) . 1567 (40) , 
ci " 1 

1536(40), 1511(43). 1462(45), 1390(40), 
1338(47). 1170(49). 1120(54). 1100(49). 
1031(47), 970(55), 905(56). 820(56). 
765(60), 713(61), 680(56) 
NMR(CDCla) : * 8.68, br. 3, 1H (. * * *SU /<% <f JU 
©MH);7.66, s, lll( Sffi) ; 4 . 82 , q (7!U) , 
q(7Bs).d(l3Hz).lfl(<f V 7 a X/UG>/ 
* y);2.67, t(7llr),2H( fi«(©a-> 
^ U V) ;1.69,2fl8© t(7Hz) ,2H(^ - > 
^ U- y) :1.34,d(7fU),6H( 4y/Dtf 
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>i"©*»> **);1.26.j. 16ll( *IH* 
f* U V) ;0.88. t(7H 2 ),3HC 

rtasscn/e 323 < H" ) , 266, 183, HI , 1 25 (rt * -7 
$ 107,71.57 

4 — ^ v is iV - 3- ± -h ;u /v W ;i/ - 2 * 7* ? x 

:> A' -f $ / — /!/ 

s 

// 



N^T7 \ll-Cll x -^^ 



n - C m H j s 

■ ■P. 34-37'C, +ttffiffife9 v ^ XttEl*. 

TLC ( 'J 1) % 7t fy, ] g) :Rf 0.86-0.93 
KBr 

v : 2920(18). 2850(23). 1560(44), 1545(42), 



ca 



1465(45). 1452(45) , 1390(48) , 1335(49) . 
1160(56). 1100(54). 1065(57), 1020(57). 
960(63). 890(60). 710(61). 690(64) 



»IB¥ 3-135962 (26) 

NMR(CD,0D): 7 . 79 . s , 1 II ( 5<4 ) ; 7 . 40- 7 . 20 . • . 

511 ( 7*i^);4.99.s.2U('<y s;/b©> 
U y) :2.86. t(7.5ll2).2ll( gifi<r-y 
* ^ y) ;1.75.a,2H(fifl[ & -> Is y) ; 
1. 28, s. 2811 (+BI> ^ U y);0.89. t(7Hz 
>,3II( ;P) 
rtassi./e 455( fT ),422( H • -$H),364(H* - *< 
V5**).91( ^y^/10.82 (-f — 

4 (5) - iB . I' - * 



r C00II i UHj 
' C0OH ' • 



Cil; 



H NH N 0 

v w 

n - C j i Hu 



■ .p. 155-158 X { / ? ; -ju) . 



TLC(->y*. 7*hy, l,&fe) :Bf 0.75-0.85 
KBr 

* : 3160(49). 3080(43). 2970(25). 2930(15). 
ci * 1 

2860 (22) ,1720(36) , 1650(33) .1565 (37) . 
1480(23) .1435(35). 1380(48) , 1330(43). 
1265(24) .1235(24) ,1215(30) , 1 110(26) , 
1030 (32). 865(45), 715(51). 698(45) 
N«R(CD 3 0D): 6 4. 28 . s t 3 . 76 , s . 8H ( 7 $ y O > * 
U v);2.88, t(7.6ll2),2H( g ffi <r - y 
V y) ;2. 29,s,3H( 4&- y HO : 1. 7T.s 
.2«(«fl ~ / * U ^);1.29.s.l6H( * 

Pfly f- u y):0.89. t (7.0 Hz), 3» (£«/ 
*HO 

rtass:«/e 36<S< fl * ).332( M * -$H),280(K' - 7 

^ ^£S£).225( M * -Clin) 
4 - n -r ab'^-f^^^/^^t, - 2 - ? ^ 

>U *f 5 ^' ■/ — ju 
(SlT*fi) 




NHCH.CIWCU 



■ .P.90-92r 

( y * y -no . 

> ^ y -/U&tf 7 * h 

HC(*>U*. FX, liffcfe) :»f 0.85-0.90 

KBr 

^ : 3335(45), 3170(35). 2965(41), 2940(45). 
c»* 1 

2880(48) , 1567 (38) . 1540 (37) , 1508(35) . 
1483(47). 1473(48), 1452 (41). 1406 (45). 
1402(45) , 1350 (50) . 1316 (56) , 1277 (62) , 
1145(64) , 1112 (45) , 1070(52) . 1048(54) , 
947(59), 916(53), 880(51). 768(46). 
685(43), 666(40) 
NHR (CDaOD) : & 7 . 91 - 7 . 94 . d . 2H t 7. 38 — 7. 49. n 
.3H( 7 x ^ AO ;7.86.s, ifl( Sffi) ; 
3.76, t(7H2).2H(cr - t * \s V);1.77 
.6 JH8.2IK $ - * * \s y) :1.01. I, 
3H ( 5fcflg/ ^-;u) 
Mass:»/e 245 ( rt* ),212( «* - SH) , 203. 188 (M* 
-7 5 ya*). 170, 161. 144. 143.1 16. 
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104.97.83.81.77.69,68. 26 

) -**;fr;i/#~;i/-^*-fr>*^x>?7$y 

S 

// 



\ / 
Nil NH (CH t ) 4NH N 





■ .P. 110-112 *C ( / * J - ;U) . 

> * / — ^Rtf X * y - VUC BJfc, 7 -ts h - h »J 

TLCOiJA, 7t FV, Ii&&> :Rf 0.80-0.85 
Kfir 

* : 3330(46). 3220(47) ,2930(46) .2855(51). 

CB - 1 

1564 (46) . 1534 (44) . 1500(50) . 1482(49) . 
1451 (48) . 1400(49). 1340(45). 1250(63). 
1 178 (65) , II 25 (56) .1100 (59) . 1024 (56) , 
1012(55), 945(67). 910(66). 896(61). 
805(66). 766(63), 676(48) 
WrtR(CD a 0D>: 6 7. 91 -7. 95. ■ . 4H <!: 7.36-7. 49. ■ 



?5C3¥3-1359K2 (27) 

,6lK2ffi<D7 x. ~n/);7.85,s,2H( 5<5 
) ;3.82. t (Tllz). 411 ( a - / * l> V) ;1. 

79. 411(0 - / f-Uy);1.51.a.4H(r 

- / * U V) 

Mass:a/e 488 ( M* ),455( H* -SH) ,286.285.284 
,228.188,187.170,145-141. 117- 
115,104.98-95.83.69.67,57-55 
4 ( 5 ) - n - 7* o b* )V - * * i) ;i/ * A - 2 
- 7 * ~ Ji/ - 5 (4) - > * ;H 3 / V - ;u 

S 



Cllj- 



T=V\ 

fL Nil NHCHtCH jCHa 




■ .P. 165-167 *C ( > ^ y -;i>) . 

TLC(->V*. 7t ^, I*Sfe) :Rf 0.81-0.86 
XBr 

v : 3270(15). 3190(17), 2935(27). 2925(29). 



ci 



- 1 



2870 (32) . 1573(23) , 1532(20) . 1515(20) . 
1487 (30) .1450(22) . 1393(28) , 1333(23) . 
1290(29) . 1240(37) , 1152(46) , 1 100(38) . 
1060(27). 1021(42), 960(28). 937(33). 

908(53), 877(49), 762(25). 736(48). 

680(16) 

NttR(CDClj): J9.86.br. a. Ifl( 4 $ ^ •/ - >U 0 Nil 
>;9.30,br.s. UK** * 4 )\, to 

NH);7.90 -7.30. -,511 ( 7 * ~ fr) ;3. 
90 — 3.70.B, 21! ( a - / * u y) ;2.80 
. s,3H( -f $ ^'/ — )UO / * ^>;1.76 
.q(7Bx), t(7Hl).2U( ^->*UX); 
1.02. t(7H*),3H<*«,t *M 
»ass:«/e 259< M* ),226( M* - SH) f 202 . 184 , 104 
.77 

4 - 4 vr nf/^^^^^/UQl/- 2 - 7^ 

~ ;n $ ¥ r - ;b 

(HT*S) 




«.P- 131-133 t 

(Htt<fc£*) . 

* f J — X? J — A,^ 

TLC(i/»JA, 7t ^, riSSfe) :Rf 0.79-0.87 
KBr 

v : 3155(20), 3060(18), 2980(19), 2930(23), 
ci" ' 

2515(52) . 1568(15) , 1538(14) , 1473(26) . 
1453(18) . 1391 (16) . 1355(27) , 1336 (25) , 
1322(37) . 1293 (52) . 1260(50) . 1 163 (36) , 
1116(24). 1080(52). 1040(16). 965(46). 

950(43). 920(58). 905(41), 857(65). 

818(35). 783(38), 715(37). 691 (27), 

670(37) 

NMR(CDCla): 6 8 . 86 , br . s r 1H ( * * ii JU y\' * 4 ;\, 
©NH): 7.9 — 7.3 . 6H( 7 * 
t Sliro Y ^);5.0 -4.7,».IH( 
> y) ;1.36.d(7Hi). 6ll(>*vu) 
Hasa:«/ e 245 ( H* ), 188, 170. 104,58 
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4 - ii )V /< * < IV - 2 - S * JV<< 5 ■/ - iv 
S a. p. 200 —201 TC 



// 

C 

\ 



H Nil Nil, . +ttftR&tta. 
CM, 

•t i* y teas. pj«. 

Rf 0.70-0.85 



KBr 

CO 



v : 3405( 4) . 3240 ( 4) .3130 ( 2). 2780(35). 

r* 

1710(60). 1610 ( 2). 1560 (13). 1550 (11). 
1440(36). 1394 (13) , 1370 (16) . 1338(21) . 
1223(48), 1170(30) .1105(12). 1000(19). 
850(10). 750(59) 
NrtRCCCOD): 6 7 . 70. s . Ill ( 5 {4 ) ; 2. 37 . s , 311 (/ * 
ivg) 

ttass:*/e 143 < IT ♦2).142< H* ( U).i41( H* ). 

125( «* -Nlli),109( H* -S).1Q8( M* 
-SH), 107.82.73,42.41 
4 - » a ;u ^ W iv - 2 - x 3- /u *f $ ^' ■/ - ;u 



v 

CrIU 



\ 

Nil Nil z 



fiffl^ 3-1353G2 (18) 

«.P. 183-187 *C 

{ / 9 J —tv) * 



TLCO'j*. 7t h If&fe); Rf 0.65-0.75 
KCr 

v : 3270(18). 3190(22), 3050 (21). 2960(30), 
c« " 1 

2860 (34) . 2800 (40) . 2730 (48) , 1635 (39) . 

1555(25) . 1530(27), 1395(21) . 1340(35) . 

1290(27). 1175(46) .1160 (48) . 1090 (25) . 

1060(43). 990(38), 860 (32). 850 (30). 
780(50), 710(38), 680(38) 
«aas:«/e 155 C H* ).122( M' -510,96 
4 - f - ± Jj IV *< * <i )V - 2 - n - ^ V -r > IV 4 5 



^ •/ - IV 



a. P. 122-124 X 

( / 9 S —IV) . 



n - Ci i Hi) 



t 9 / - ^ x 9 J -;U£ nj 
TLC(^ 'i ^ . 7 M Y V t !«%fe) : Rf 0.86-0.94 



KBr 

v : 3400(18). 3280 (15), 3180C 9). 3090(28). 

2910( 3), 2840(11). 1605( 1). 1540(24). 
1458(39) , 1397 (14) . 1370(33) .1220 (57) . 
1175(45). 1096 (20) . 987 (37). 857(22). 

840(52). 750(51). 740(50). 708(57). 

673C51) 

rtass:n/e 281 ( *P ) . 210 . 196 . 154 . 141 . 121 ( fl* 

-NH 3 ), 107.41 
4 - f- it i} ;v /< * 4 iv - 2 - n - ^ V 9 -r > iv << 
I */ - IV 



V 

n - C i i H 3 1 



// 

C 

\ 



■ .P. 119-122 t 

(> ^ y - . 



;k £ If ?§• 



TLC< *> 'J A , 7 * h X, I»£fe) : Rf 0.82-0.93 
KBr 

v : 3400(29), 3290(27), 3180(19), 29l0( 2), 



cm 



2845( 6). 1610(11). 1540(36) ,1460(38). 
1400(30) , 1370(45). 1175(56) ,1100(40) . 
985(52). 860(38). 750(63). 710(58). 




670(66) 

Hass:«/e 365( ff * ),331( H * - H«S) ,176 , 162. 
154, 141, 120, 107 

4 )Vs< *<iiv-2-y^~iv<{ $ / - 

■ .P. 81 — 84t ( > ^ / -;u) , 

> ^ >> -^RtK7 -fe h ytegs 

TLC(> U ^ , 7t fx, U%&): Rf 0,70-0.85 
KBr 

v : 3370(15). 3240(25) .3160(18), 3130(15) . 
ca " 1 

2930(33). 2780(46) ,1605(18). 1525(35) . 
1475(33) , 1440 (39) .1390(40) , 1350 (32) . 
1245(51). 1185(42) ,1105(35). 995(49), 
940(58). 900(59), 850(26), 790(48), 
765(50). 672(24) 
Mass:»/« 203 ( ).170( -SH) . 144. 1 16. 104 
4 (5) - * * * iv A * 4 IV - 2 . 5(4) - >' * ± fV 4 5 
f '/ ~ ^ 
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CH 



C 

\ 



-.P. 192-193 t 



K Mil Nil, 4>tti£Kfe*&&. 

/ * / x * y 

cn s 

TLC(-> y * , 7tF/, Iifcfe): Iff 0.75-0.85 
KBr 

v : 3420< 4),3140( 6) . 2970 (17) . 2820(31) . 
«-* 

1660(45), 1605( 8), 1580(34) . 1545(18), 
1470(49). 1405(16). 1360 (14). 1330 (26) , 
1170(43). 1140(46). 1030(32) . 995(53). 
885(18), 730(32) 
NrtR(CD,0D): S 2.62,s.3H( 4 / f- >l> &) ; 2. 31 . 
3.3H(2te> *>Ug) 
Mflsa:./e 157 ( H* *2>,156( H* +1),155( IT ). 

138< W* -MH.) , 122C H " -SH). 121.120 
.97-94.81.55.54.42,34 
4 (5) - » ± ft ju /\' * 4 J\s - 2 - if;i/-5(4)-> 
* 4 $ ■/ - 
( BI T * fi ) 



N Nl! 

v 

Ctlis 



1fffl¥3-135»B2(|9) 

».p. 181-183 t 

( x ? y . 

*s > * J -/u&tf x 9 J 



TLC ( •> 'J A , 7 -b h y , It£6): Rf 0.79-0.89 
KBr 

v : 3300(18). 3180(17). 3140(17). 2970(28). 
co ~ ' 

2930(40), 1628(30). 1580(41) ,1550(14). 
1450(43). 1405(18), 1385(25), 1370(25). 
1327(42), 1300(37) , 1250(59) ,1175(56) , 
1160(52) ,1140(57) . 1066(54) . 1056(57) . 
1021(54). 953(57), 900(37). 880(38). 
740(57). 685(43) 
Hass:a/e 169( M * ).152( IT -NH a ),136( M* 

-SID. 122. 108,56. 42.28 
4 (5) - * a *< * 4 ;u - 2 - n - y -r *> JU - 
5(4)-y $^'/-M, 
(mT#B ) 



c 

\ 



■ .P. 85-83'C 



TLCOM. > * / !*£&): 



n-C, ,ll l3 



(> ^ y -;u> . 
&ttA. 



TLC( ^ 'J * , 7 -b b y , I 2 ^fe); Rf 0.80-0.90 
KBr 

y : 3400(46). 3260(32). 3170(32). 3100(33). 
ca" 

2950 (25) . 2915 ( 8) . 2845 (20) . 1640 (22) . 
1595(28), 1540(33), 1460(41). 1405(35). 
1370(40), 1175(58), 1020(56) , 880(48), 
710(58) 

Nass:«/e 295( M* > , 279 ( IT -NH t ).262( M * 

-SH). 168. 155. 139. 121 
4 (5) - ?• * ii JU/** w ;u - 1 - ? ^ a, - 5 (4)- 
y f - ;H $ ^ */ - n, 



C!l; 



c 

\ 



■ .p. 192-193 # C 

( > 9 J -JV) . 



N vV M MB, tttttftfilftA. 

y^y— /u N x^y— /uft 
#7* h *K:«r», 




KDr 
cn 



Rf 0.85-0.90 



f : 3290(24). 3170 (16) . 3110(13) . 1580(32), 
1533 (29) . 1490 (19) , 1450 (30) . 1395 (24) . 
1370 (28) . 1325 (24) . 1280 (48) . 1265 (43) . 
1170(48). 1020(56). 960(33), 893(33), 
873(30). 770(36), 735(53). 710(38). 
685(17) 

NMR (CDjOD) : 6 7.92. d-d, 211 <fc ff7. 47 -7. 38. 

t-t,3H( 7xi^fi);2.77,s,3ll(> 

Masa:*/e 219( M* 42),218( M* *1>.217( «* ). 

202,200( *T -NH,),184( M* -SH) . 183 
.159.104.55,44 

H*Wl-73 

ai-6tc:^-rgiS©>f ^ / •/ - ^i/ -f- * * ju 

$S * s # 4 (5) - * * ft t 4 ;U - ^ # *f 
-/Kb^ftlOiR^ttlil-6(C*Lfci*?*)T^ 
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* 7 k s t Rfr £ © -< 5 •/ - ;u i; ^ * -h j\y $ v 
& 1 * 0NH 4 OH rg ft) £sus 

^*ifl)4(5)-f ;u>>\' * -< )V - -{ $ ^' •/ - ,uft 
£ M i§ £ * * . &6*i/:Sjft£i?r5£<Z>7/i'/>y 



«fifl¥3-135f)G2(3Q) 




Not 




7 s va« 


7 5^* 




m 

(**> 




u) 


&&&& 


Chr) 


a *5 H ;* fc 




1 






0.055 




20 


tbOH 


2 


8 % 


4 












Art %v 
70%^ 


0.07 


m 


40 


m 


4 


50-80 


6 




0.022 


44 








0.055 


0 


30 


m 


2 


« 


3 




0.02s 


50 








0.05 


0 


30 


m 


0 




2 
2 




0.021 


41 






n -71-nrt 5 v 


0.055 


m 


20 


M 


0 


H & 


2 




0.032 


64 








m 


0 


m 


* 


0 


H2 


3 




0.030 


60 


7 




n - ¥¥*>ATT \ V 


0.05 


* 


30 




0 




0 




0.029 


57 


8 


m 


n-Ax7'J/u7$ 


0.052 


n-BaOJI 


200 
40 


tlL 






4 


* 


0.040 


80 






A0% aq 


0.OS5 




10 


m 


0 


2 




0.035 


71 










0 


20 


HaOH 


4 


m 


3 


eiqrco. <m. mm*. 7*tsm 


0.015 


31 
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